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Saulenchromatograph und Verfahren zu dessen Betrieb 
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Ein mit zwei Langsschlitzen (18) versehenes Stahlgehause 

(I) weist an seinem unteren Ende ein Basissegment (9) auf, 
das sich uber FuRe (10) auf den Bodon abstutzt und mit einor 
losungsmrtteldurchlassigen Glasfritte (11) versehen ist. Auf 
das Basissegment (9) stOtzen sich eine Reihe von Hohlseg- 
menten (12), welche mit ihren plangeschfiffenen Stirnfla- 
chen aufeinanderliegen und durch eine am Oberteil des 
Geniuses (1) angeordnete Uberwurf mutter (4) zusammen- 
geprefct werden. 

Die zu untersuchende Substanz wird oberhalb der Glasfritte 

(II) im Basissegment (9) angeordnet und von dem zwischen 
den Fu&en (10) eindringenden Losungsmittel nach oben in 
die von den Hohlsegmenten (12) umschlossene stations re 
Phase mitgenommen. Nach erfolgter chromatographischer 
Trennung wird die durch die Hohisegmente (12) gebildete 
Saule zertegt und die in den einzelnen Hohlsegmenten be- 
findlichen Substanzbestandteile konnen der weiteren Ana- 
lyse zugeleitet werden. 
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Beschreibune gewinde 5 und einer zentralen Offhung 6 versehene 

6 Oberwurfmutter 4 laBt sich auf das AuBengewinde 3 

Die vorlieeende Erfindung betrifft einen Slulenchro- aufschrauben. b.„i„ „:„«„, 

mSlto i dem Oberbegriff des unabhangi- Das Gehause 1 besitet an sememun eren Ende einen 

g?n^Wruchsl.SieumfaBtfernereinVerfahren 5 einwiirts ge ncht ete ^^^* ? e $ tste- 

™ ^»«pn Rptrieh radial nach auBen genchtete Stutzflansch 8 ernes insge 

dS z£ bekannten. zur analytischen und prfipa- samtmit9bezeichneten Basissegmente abstttt*. L^tzte- 

rative^KapfflarchromatograpWe verwendbaren Sfiu- res ist ein zyfindrischer, ^^"J^n^S^^ 

Somatographen sind, wie der Fachmann weiB, mit erstellter Behalter der sich uberFuBe ^»uf eineUnt^ 

zahlrcichen, t^s schwerwiegenden NachteUen behaftet, to lage absttttzt und der im Innern. direkt im . AnscMuB an 

dere „ wfchWe sich wie £* k urz zusammenfassen ^^SS^^'SS^S^ 

Gesichtspunkte der Wirtschaftlichkeit laBt sich stationare Ph ase (z, B. pulverformiges ^gcl) un- 

sagen,daBder ilemittelverbrauchrelativhochunddie durchtessig sem. Dagegen soil " ^^ePtawOjj 

OberwachungdesTrennverfahrensdurch Fachpersonal is sungsmittcl) von auBen ms fanere des Basissegmentes 9 

rieSTXendigist AuBerdem konnendieTrcnnme- eindringen lassen D,e Glasfntte 11 ist an Ba^egment 

SfnichTdirclS vom DCDC Qbernommen oder der durch VerschweiBen, Verklemmen oder auf sonstige 

HPLCundMPLCangegKchenwerden.Dieverwendten Weise f est verankert 

Appamuren smd koLpielig und das Verfahren in den Oberhalb des Basissegmentes 9 smd I mehrere HoM- 

meES Fallen nicht wirksam reproduzierbar. Auch 20 segmente 12 Obereinander so angeordnet, daB deren 

Edie Wederfindungsrate meist betrlchtlich unter koaxial Obereinander begende Bohrungen eincn zur 

7nfL iii^TTmn^ntPn Aufnahme der stationaren Phase dienenden Hohlraum 

10 55±£SSESS St bekannten Stulenchromato- 13 bilden. Jedes Hohlsegment 12 fart* einen .zytodn- 

grap^nIaBtzuwunschenubrig:Soistesnichtm6gnch, schen GrundkSrper. dessenbe.de StH«eiten™t radial 

SeiSe SaulenfBllungen fur jede Art von Proben. 25 nach auBen ragenden Ringflanschen Fyersehen smd 

von^SareTpS-Sen oSer Sflikagel zu polaren (Fig. 4). Die ebenfalls aus Borsil^ 

NornS^S,, fonenfustauscher auf Silikagel-Basis, ?ehe"den Hohlsegmente 12 ^ 

Wide-Pore- und Chiral-Phasenzu realisieren. den Stirnflachen plangeschhffen^ so 

FmerSbezugaufcueSicherheitzubean^ einandersetzen entstehenden Fugen flDssigke.tsd.cht 

daB die bekannten Saulen zum Trockenlaufen oder 30 verschlossen smd , 

SrSufei Sen, da nicht in geschlossenem System Die Gesamthohe des Gehauses 1 und der aus den 

S^S^S^W^t werden kann. Auch einzelnen Hohlsegmenten 12 gebudeten Saule smd so 

Snfen if bekannten Chromatographiesaulen nicht aufeinander abgesbmnrt. daBAu "^Ste 

fiber Nacht Iaufen gelassen werden. da die Kapillarwir- urn em gennges MaB "a uba ^ feMuseobe rkante 

kune nicht in gesfittigter Kammer beibehalten wild. 35 hinausragt Went 1 nun nach der ™ 

Ser SdirESSofs- und Brandgefahr durch leicht- Dichtung 14 die Oberwurfmutter 4 auf das Gehause 1 

Sg fSSmittel nicht zu unferschatzten, wobei aufgeschraubt wud, preBt 

in vielfn Fallenluch schadliche Emissionen an die Urn- saule zusammen and gewahrleistet dadurch d.e ge- 

"tX^Seitigkeit faUdet e.en weiteren «„ ^^^Luo^^ 

der Primmer wieder beanstandet g^^^^^^^^^^^^rinMa^ta^^nlul^rai! 

a ist die Aufeabe der vorliegenden Erfindung, diese Gasdichtheit gewahrleistenden Deckel 16 verschlieBbar 

N^Sle ■ Se£n uS denigemaB einen laden- ist und dessen Unterteil als Losungsnuttelreservoir 17 

SSSSSJSCA 45 ^DieseunkomplizienauigebauteApp^ 

tiiSSSSSiSS^ aufweii und bezfigUch der Durchffihrung einer Kapularchromatographie wie folgt 

verschiedenen oben erwahnten Gesichtspunkte einen eingesetzt: 

^ST/erStgSaBe Saulenchromatograph ist im tersucht werden self wW zunachst mit einem bekann- 

kcSSSSd^Sdes unabhangigen Patentan- ten Fttllstoff vermischt und erforderhchenfaUs gedrock- 

J^SSSt; SlSHto des zfdessen Betrieb net trockene fg^SSSSt S£Z 

dienenden VerfahrensergibtsichausAnspruch 9. "^^^^^S^Ti^Xs^ 

Nachstehend wird anhand der Zeichnung ein Ausffih- 55 meat 9 m.t ^ 8 ms «hj^e 1^ 

rungsbeispiel dieses Chromatographen beschrieben. gehfingt, worauf die Hohkegmente J^berdamlMna 

Fte 1 ist eine Perspektivanlcht einer Ausf Dhrungs- segment 9 aufgebaut werden und der dadurch gebddete 

Ih^KsLd^TOra^BraDiien, Hohlraum 13 mit der stationaren Phase (z. B. Kieselgel) 

Xt££^S33dita, gefOUt wird. Nach dem Aufsetzen *~™%gZg 

XTSCSS^rL-- Hohlseg- Tf^^^l- 

ment beispielsweise dadurch erfolgen, daB das Gehause 1 mit 

Die Fig. 1 und 2 zeigen ein kreiszylindrisches GehSu- 65 dem unten herausragenden Basissegment 9 in eine mit 

se 1 aus rosSeiem SiaM. das an seinem oberen Ende LSsungsmittel gefOUte Wanne gesteUt wird Bei der m 

Sfen Tt und in dem die Offnung 2 umgebenden Ab- F,g. 3 dargestellten beyorzugten ^rahmngrfom wird 

schnitt eine AuBengewinde 3 auf weist; eine mit Innen- das gesamte Gehause 1 m dem Glasgehause 15 unterge- 
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bracht, so daB das in dessen unterem Teil befindliche 
Losungsmittel durch die zwischen den FiiBen 10 befind- 
lichen Zwischenraume Z zur Fritte 11 gelangen kann 
und, diese durch Kapillarwirkung durchdringend, ins In- 
nere des Basissegmentes vordringt 5 

Das in der stationaren Phase nach oben wandernde 
Losungsmittel nimmt nun die in der zu untersuchenden 
Substanz enthaltenen Bestandteile mit, die sich nun, wie 
dem Fachmann bekannt ist, aufgrund ihrer unterschied- 
lichen Wandergeschwindigkeiten auf verschiedenen io 
Saulenhohen, das heiBt innerhalb verschiedener Hohl- 
segrnente 12, absetzen. 

Nachdem die Trennung der Substanz in ihre Bestand- 
teile abgeschlossen ist, wird die Hohlsegmentsaule in die 
Einzelsegmente 12 zerlegt, die sich dank ihrer Konfigu- 15 
ration bequem und sauber von den Nachbarscgmenten 
abstreifen lassen. 

Das beschriebene Verfahren bietet unter anderem • 
den Vorteil, daB nach erfolgter chromatographischer 
Trennung die einzelnen Bestandteile separat verfugbar 20 
sind Die in benachbarten Hohlsegmenten 12 eng bei- 
einanderliegenden Substanzbestandteile konnen mit 
den betreffenden Anteilen der stationaren Phase ge- 
sammelt und mit neucn Losungsmittelgcmischen auf ci- 
ne neue Trennung vorbereitet werden. 25 

Die im Basissegment 9 enthaltene Substanz kann 
auch nach erfolgter Trennung noch in bezug auf nicht 
kapillaraktive Bestandteile untersucht werden. 

Wie die Versuchspraxis bereits zeigte, konnen mit der 
beschriebenen chromatographischen Methode samtli- 30 
che eingangs von den konventionellen Verfahren aufge- 
zahlten Nachteile behoben werdea Die damit erzielten 
Vorteile lassen sich folgendermaBen kurz zusammenfas- 
sen: 

35 

Wirtschaftlichkeit 

— Weniger als 95% des bisherigen Losemittelver- 
brauches. 

— Keine Obenvachung. 40 

— Trennmethoden konnen direkt vom DC uber- 
nommen oder der HPLC und MPLC angeglichen 
werden. 

— 1m Gegensatz zu oft kostspieligen Apparaturen 
einfache Ausstattung, problemlose Anwendung 45 
und trotzdem wirksam reproduzierbar. 

— Wiederfindungsrate von nahezu 100% von alien 
Komponenten. 

— Multiple Wiederverwendbarkeit der Segmente. 

50 

Selektivitat 

— Spezifische Saulenfiillungen fiir jede Art von 
Farben, von unpolaren RP-Phasen iiber Silikagel 
zu polaren Normal- Phasen, Ionenaustauscher auf 55 
Silikagel- Basis, Wide- For- und Chiral-Phasen. 

Sicherheit 

— Kein Trocken- oder Oberlaufen der Saule, da in 
geschlossenem System mit gesattigter Kammer ge- 
arbeitet werden kann. 

— Kann fiber Nacht laufengelassen werden, da die 
Kapillarwirkung am Ende der Saule (wie bei der 
DC) in gesattigter Kammer aufgehoben wird. 

— Keine Explosions- und Brandgefahr durch 
leichtfluchtige Losemittel, das heiBt auch keine 
Emission in die Umwelt 
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— Kein Arbeiten unter Druck. 
Vielseitig 

— Fur Probemengen von ein paar Milligramm bis 
zu ca. 2,5 Gramm (unterschiediich je nach Trenn- 
problem) steht die geeignete Saule zur VerfUgung. 
GroBere Saulen fiir mehr Kapazitat und groBere 
Probemengen sind auf Wunsch lieferbar. 

Starke Kapazitat 

— Trennung praparative Probenmengen durch 
J.T. Baker BAKERBOND 40 urn standartisiertes, 
neutral gewaschenes Silikagel und BAKERBOND 
spezifische, genau definierte gebundene Phasen. 

Hohe Auflosung 

— Die gleichformig kompakte Konzentration der 
BAKERBOND gebundenen Phasen und die reinen 
Kornfraktionen garantieren eine optimale Auflo- 
sung auch von komplexen Stoffgemischen. 

Reproduzierbar 

— Immer gleiche Bedingungen durch die gesattigte 
Kammer. 

— Strenge Produktions- und Qualitatskontrollen 
garantieren die gleichbleibende, hochwertige Be- 
schaffenheit der BAKERBOND Adsorbentien. 

Ein weiterer Vorteil der beschriebenen Vorrichtung 
ist darin zu sehen, daB ohne Anwendung von Druck 
auch die stationare Phase mit KorngroBen unter 40 \l 
verwendet werden konnen. Im Versuch hat sich gezeigt, 
daB extreme KorngroBen von beispielsweise 5 u, pro- 
blemlos eingesetzt werden konnen. Die Verwendung 
druckverstarkter GefaBe entf allt 

GemaB einem bevorzugten Verfahren wird die zu 
trennende Substanz zunachst in einem geeigneten Lo- 
sungsmittel aufgelost und anschlieBend mit der gewahl- 
ten stationaren Phase gemischt Dieses Gemisch wird 
nun getrocknet und dann trocken in das Basissegment 9 
eingefullt 

Der praktische Einsatz des beschriebenen Gerates sei 
nachstehend anhand zweier Anwendungsbeispiele er- 
lautert, welche auf der Verwendung einer Hohlseg- 
mentsaule mit 16 Hohlsegmenten beruhen. 

Beispiel 1 

Testfarbstoffgemisch Mercknummer Art 9354 
1 ml Merckfarbstoff wird mit 

10 ml Methylenchlorid (Dichlormethan) versetzt und 
mit 

10 g Silikagel Baker (40jxm) Nr. 7024 vermischt, gut 
durchgeschfittelt und am Rollverdampfer zur Trockne 
eingedampft Der trockene Kolbeninhalt wird nach 
Vorschrif t in das Bodensegment 9 eingefiillt, dasselbe in 
60 das Gehause 1 eingelegt und mit den leeren Hohlseg- 
menten 12, zur gewunschten Chromatographierohre, 
durch Verpressen aufgebaut Die Chromatographier- 
saule wird mit der gleichen Qualitat Sorbens, wie oben 
angegeben, aufgefullt und durch Klopfen verfestigt. Die 
65 Saule ist fiir die Auftrennung bereit Die Entwicklung 
erfolgt in der Glaskammer mittels Methylenchlorid. 
Wenn alle Hohlsegmente 12 vollgesogen sind, wird die 
Apparatur aus der Verspannung gelost und die Hohl- 
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segmente 12 einzeln hochgeschoben und plan abge- 
streifL Jedes Hohlsegment 12 wird in einem separaten 
Becherglas deponiert, in Methylenchlorid durch 
Schwenken extrahiert und die uberstehenden Losungen 
werden der DC-Probe unterworfea Gleich Qualitaten 5 
werden zusammengebracht und genutscht, nachgewa- 
schen, konzentriert oder zur Trockne eingedampf t 

Das Probeaufnahmesegment erlaubt die verzeh- 
rungsfreie Nachprufung allfallig stationar gebliebener 
Probesubstanzen. # 10 

Die Einsparung der Ldsemittelmengen ist sehr erheb- 
Iich. 



Beispiel 2 
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Auftrennung einer Serumlosung, welche Cholesteri- 
nester, Triglyceride und Cholesterin enthalt 

Extraktionsmittel, Methylenchlorid und Toluol im 
Verhaltnis 5 : 2 dh. 75 ml Methylenchlorid mit 30 ml To- 
luol t 20 

Herstellung der Saule nach vorgangig aufgezeicnne- 
ter Vorschrift(ProbebeispieI Nr. 1). 

Auftrennung in der Saule mit obigem Methylenchlo- 
rid-ToluoI-Verhaltnis. Aufarbeiten nach Vorschrift 
(Probebeispiel Nr. 1). DC-Kontrolle mittels Methylen- 25 
chlorid-Toluol im vorgegebenen Verhaltnis. Entwick- 
lung der DC-Platten zur Sichtbarmachung: Molybdato- 
phosphorsaure in Ethanol als Spruhreagens. 

Der besondere Vorteil dieses Chromatographie-Sy- 
stems liegt darin, daB mittels einer Glaskammer die gan- 30 
ze Segmentchromatographie (Trocken-Segment-Oiro- 
matographie) in inerter Gasatmosphare durchgefuhrt 
werden kann. Als weiterer Nutzen erweist sich, daB 
auch leichtsiedende Losungsmittelgemische in diesem 
Verf ahren nicht verdampfen respective sich in der Pro- 35 
zentualitat kaum verandern und/oder die Umwelt bela- 
sten. 

Ober diese Kapillarchromatographie werden in alien 
Versuchen ganz erhebliche Ldsemittelmengen einge- 
spart Eine Konditionierung der Saule entfallt ganzlich. 40 
Durch die Verpressung der Segmente beim Zuschrau- 
ben des Stablgehauses wird ein seitliches Auslauf en ver- 
hindert respektive abgeschottet Die Saule selbst ist 
oben geofrnet (Offnung 6), urn den Luft- oder Gasaus- 
tritt infolge des kapUlaren Flussigkeitsaufeugs zu gestat- 45 
ten, wobei auch in einer geschlossenen Kammer, wie im 
vorgangigen Beispiel beschrieben, das Volumen sich 
nicht verandert 

Das anhand der Zeichnung beschnebene Ausfun- 
rungsbeispiel kann vom Fachmann im Rahmen des Er- 50 
findungsgedankens weitgehend abgewandelt werden. . 
So ware es fur die Durchfuhrung chromatographischer 
Trennverfahren mit kurzeren Saulen beispielsweise 
mdglich, das Gehause 1 mit nur wenigen Hohlsegmen- 
ten 12 auszustatten, wahrend der verbleibende Gehau- 55 
seraum bis zur Oberwurfrnutter 4 mit FullstQcken aus- 
gef iillt wflrde, Auf diese Weise kann das gleiche Gehau- 
se 1 fur unterschiedlich hohe Saulen verwendet werden. 

Je nach Bedarf k6nnen mehrere der in der Zeichnung 
gezeigten Saulen — gleicher oder unterschiedlicher 60 
GrdBe — durch geeignete Kupplungselemente mitein- 
ander verbunden werden. Dadurch ergeben sich vielfal- 
tige Kombinationsmoglichkeiten, so daB beispielsweise 
zwei Saulen a 4 bzw. 8 Segmenten zu einer 12-Segment- 
saule verbunden werden konnen. 65 

Das Kupplungselemnt ist vorzugsweise eine mit In- 
nengewinde versehene Schraubmuffe, die sich auf die 
mit AuBengewinde versehenen Endabschnitte der Sau- 



len auf schrauben laBt 

Das in Fig. 4 gezeigte Segment kann auch aus VoU- 
glas bestehen, wobei die zwischen den beiden Ringflan- 
schen (F) bestehende Nut durch eine Vollwand ausge- 
fulltist 

Patentanspruche 

1. Saulenchromatograph zur analytischen und/oder 
praparativen Kapillarchromatographie, mit einer 
zur Aufnahme der stationaren Phase bestimmten 
Saule aus vorzugsweise mindestens teilweise licht- 
durchlassigem Material, dadurch gekennzeichnet, 
daB die Saule mehrere Hohlsegmente (12) umfaBt, 
welche mit ihren ringformigen Stirnflachen dich- 
tend ttbereinanderliegen und einen die stationare 
Phase aufnehmenden Hohlraum (13) umgrenzen, 
und daB sich das unterste Hohlsegment auf ein Ba- 
sissegment (9) abstutzt, das fQr die zu untersuchen- 
de Substanz einen Aufnahmeraum aufweist, wel- 
cher nach auBen an mindestens einer Stelle durch 
ein Wandteil (11) verschlossen ist, das zwar fur die 
mobile Phase durchlassig, fur die stationare Phase 
aber undurchlassig ist, wobei die durch samtliche 
Hohlsegmente (12) gebildete Saule zwecks Abdich- 
tung der zwischen zwei aneinandergrenzenden 
Hohlsegmenten befmdlichen Fugen durch eine An- 
preBvorrichtung(l/4)zusammengehalten ist 

2. Saulenchromatograph nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, daB jedes der Hohlsegmente (12) 
einen kreiszylindrischen Grundkorper aufweist, 
dessen beide Stirnflachen mit radial nach auBen 
ragenden Ringflanschen (F) versehen sind. 

3. Saulenchromatograph nach Anspruch 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Hohlsegmente (12) aus 
Borsilikatglas oder Quarzglas erstellt und deren 
aufeinanderliegende Stirnflachen im Hinblick auf 
die erforderliche Dichtheit plangeschliff en bzw. mit 
einem O-Ring aus Teflon versehen sind. 

4. Saulenchromatograph nach einem der Anspru- 
che 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Basis- 
segment (9) ebenfalls einen zylindrischen Aufnah- 
meraum fur den untersten Teil der saulenformigen 
stationaren Phase aufweist, der nach unten durch 
eine scheibenformige Fritte (11), vorzugsweie Glas- 
fritte, abgeschlossen ist, wobei der Zugang der au- 
Berhalb des Basissegments (9) zuzugebenden mobi- 
Ien Phase zum Innern des Basissegments (9) durch 
die Zwischenraume ^mindestens zweier vonein- 
ander beabstandeter StutzfuBe (10) und die ge- 
nannteFritte(ll)erfolgt 

5. Saulenchromatograph nach einem der Anspru- 
che 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet daB die An- 
preBvorrichtung ein samtliche Hohlsegmente (12) 
umgrenzendes Gehause (1) aus ldsungsmittelresi- 
stentem Material ist, das an seinem oberen, offenen 
Ende eine Oberwurfrnutter (4) und an seinem unte- 
ren Ende einen radial einwarts gerichteten Ring- 
flansch (7) zur Aufnahme eines am oberen Rand des 
Basissegmentes (9) angeordneten Hangeflansch (8) 
aufweist 

6. Saulenchromatograph nach Anspruch 5, dadurch 
gekennzeichnet, daB das Gehause (1) ein kreiszylin- 
drisches Stahlgehause ist, das auf einem GroBteil 
seiner Gesamthohe mit zwei diametral einander 
gegenuberliegenden Schlitzen (18) zum Heraushe- 
ben der Hohlsegmente (12) bzw. zur Funktionskon- 
trolle versehen ist 
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7. Saulcnchromatograph nach Anspruch 5, dadurch 
gekennzeichnet, daC die Saule auBcr den zur Auf- 
nahme der stationaren Phase bestimmien Hohlseg- 
menten (12) eine Anzahl von Fullstucken enthalt, so 
daB das gleiche Gehause fur eine beliebig hohe 5 
Hohlsegmentsaule verwendbar ist, indem der zwi- 
schen dem obersten Hohlsegment und der Uber- 
wurfmutter (4) verbleibende Raum durch Ftillstuk- 

ke uberbruckt wird. 

8. Saulenchromatograph nach einem der Anspru- 10 
che 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daB das die 
Hohlsegmentsaule enthaltende Gehause (1) inner- 
halb eines zweiten, gasdicht verschlieBbaren Ge- 
hauses (15) angeordnet ist, dessen unterer Ab- 
schnitt (17) als Reservoir for die mobile Phase dient, 15 
derarl, daB der Chromatograph auch in einem iner- 
ten Gasmedium arbeiten kann und/oder die uner- 
wunschte Verfliichtigung leichtfluchtiger mobiler 
Phasen verhindert wird. 

9. Verfahren zum Betrieb des Saulenchromatogra- 20 
phen nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 
bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB 

a) die zu trennende Substanz mit einem Full- 
stoff gemischt und erforderlichcnfalls getrock- 
net wird, 25 

b) das trockene Substanz-Fullstoffgemisch in 
das Basissegment eingefullt wird, 

c) die Hohlsegmentsaule fiber dem Basisseg- 
ment aufgebaut und mit der stationaren Phase 
gefullt wird, 30 

d) die Hohlsegmentsaule mittels der AnpreB- 
vorrichtung einschlieBIich dem Basissegment 
dichtend zusammengepreBt wird, 

e) die Hohlsegmentsaule mit ihrem unteren 
Abschnitt, dem aus derselben herausragenden 35 
Basissegment, in die mobile Phase eingetaucht 
wird, so daB die Bestandteile der zu trennen- 
den Substanz durch die mobile Phase vom Ba- 
sissegment aus aufsteigend durch Kapillarwir- 
kung auf die einzelnen Segmente der Hohlseg- 40 
mentsaule verteilt werden, worauf 

f) die Hohlsegmentsaule zerlegt und die einzel- 
nen Hohlsegmente einschlieBIich Basisseg- 
ment mit ihrem Anteil der den jeweiligen Sub- 
stanzbestandteil enthaltenden stationaren 45 
Phase der Auswertung zugefflhrt werdea 

10. Verfahren nach Anspruch 9, wobei vor Durch- 
fuhrung der Saulen-Chromatographie ein Vorver- 
such, z. B. im Dtinnschichtverfahren, vorgenommen 
wurde, dadurch gekennzeichnet daB die im Vor- 50 
versuch verwendete Losung auch zur DurchfGh- 
rung der Segmentsaulen-Kapillarchromatographie 
verwendet wird. 

11. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB nach crfolgter chromatographischer 55 
Trennung eventuell eng in benachbarten Hohlseg- 
menten beieinanderliegende Substanzbestandteile 
mit den betreffenden Anteilen der stationaren Pha- 
se gesammelt und mit neuen Losungsmittelgemi- 
schen auf eine neue Trennung vorbereitet werden. 60 

12. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB nach erfolgter chromatographischer 
Trennung die im Basissegment enthaltene Substanz 
in bezug auf nicht kapiliaraktive Bestandteile un- 
tersucht wird. 65 

13. Verfahren nach einem der Ansprtiche 9 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, daB die zu trennende 
Substanz zunachst in einem geeigneten Losungs- 



mittel aufgelost, anschlieBend mit der gewahlten 
stationaren Phase gemischt und schlieBlich ge- 
trocknet und in das Basissegment eingefullt wird. 



BNSDCCID: <DE 3836343A1_I_> 



BNSDOCID: <DE 3836343A1 J_> 



Patentantneldung vom 25 Okt 1988 ^lo/eo 

Werner HAFNER, Hermann D. WASMER IntCIA '"VT, 

"ikulenchroraatograph und Verfahren zu dess Anmeidetag: 25. Ok ober is 

Offenlegungstag: l.JunilmJ 





BNSDOCID: <DE. 



_3836343A1J_> 



